DEUTSCHES REICH 




AUSGEGEBEN AIH 
15. JUU 1929 



REICHSPATENTAMT 

PATENTSCHRIFT 

J\g 479354 
KLASSE 12q GRUPPE 32 

1 2^7^ IVajiz q 

Tag der Beka nntmachung Uber die Erteilung des Patents: 20, Juni^igzg 

I. G. Farbenindustrie Akt-Ges. in Frankfurt a. ffl.*) 
Verfabren zur Darstellung von l-Amino-3-diaIkylamino-2-propanolen 

Patentiert im Oeutschen Reiche vom 14. Angnst 1926 ab 



Es wurde gefunden, daB man die bisher 
nicht bekaimten Verbindungen der aJlgemeinen 
Formel 

HaN • CH2 • CH(OH) • CH2 • N <, 

5 

worin N tertiaren Charakter hat, herstellen 
kann, wenn man auf 3-Halogen-2-oxypropyl- 
phthaJimide (vgl. Ber. 50 [1917] S. 820, 821 
und 825) bzw. auf deren Verseifungsprodukte, 
10 "die 3-Halogen-2-ox3^ropylaminsaJze (vgl. Ber. 
50 [1917] S/823), sekundare Basen emwirken 
laBt, gegebeneiifa]Is den Phthalsaurerest ab- 
spaltet, die neuen Basen dufch Alkali abschei- 
det und durch Destillation reinigt. Die Ver- 
ts bindungen habea wegen ihrer Blutzucker sen- 
kenden Wirkung und ais Zwiscbenprodukte ftir 
die Darstellung von Arzneimitteln therapeu- 
tische Bedeutung. 
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Beispiele 



I- 80 g 3-Chlor-2-ox5rpropylphthalunid wer- 
den mit einer Losung von 50 g Diathylamin in 
200 ccm Alkohol mehrere Stiinden unter Riick- 

as fluB zum Sieden erhitzt. Nach Abdestillieren 
des Alkohols wd der Riickstand ungefahr 
drei Stunden mit 2oprozentiger Salzsaure ge- 
kocht, nach Erkalten die ausgeschiedene Phthal- 
saure abfiltriert, das Filtrat eingeengt und durch 

30 Zugabe von starker Kalilauge das a-Amino- 
P-oxy-y-diathylammopropan aJs Ol abgeschie- 
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den. Nach Trennung von der waBrigen Schicht 
erhalt man es durch Vakuumdestillation als ein 
farbloses, schwach basisch riechendes Ol vom 
Siedepunkt 114 bis 115** unter 20 mm Druck. 
Das Hydrochlorid ist aufierst hygroskopisch. 

2. 29 g 3-Chlor-2-oxypropylanuncblorhydrat 
warden mit 34 g Diathylamin und 100 ccm Al- 
kohol mehrere' Stunden zum Sieden erhitzt. 
Nach Abdestillieren des Alkohols wird mit 40 
starker Kalilauge versetzt, einige Zeit zur Ver- 
treibung des Diathylamins erwarmt, das Ol 
abgetrennt und im Vakuum destilliert. Man er- 
halt das 3-Diathylaraino-2-oxypropylamin mit 
den im Beispiel i angegebenen Eigenschaften. 

3. 130 g 3-Chlor-2-oxypropylphthalimid wer- 
den mit 175 g einer 3oprozentigen alkohoii- 
schen Dimethylaminlosung vier Stunden lang 
in der Dampfbombe erhitzt. Der Bombeninhalt 
wird darauf eingedampft, der zuriickbleibende 
Sirup vier Stunden mit 750 ccm 2oprozentiger 
Salzsaure gekocht, die Losung nach dem Er- 
kalten von der Phthalsaure getrennt und im 
Vakuum bis zur Sirupdicke eingeengt. Der 
Sirup wird mit konzentrierter Natronlauge 
und darauf mit Kaliumcarbonat bis zur Bildung 
eines dicken Breis versetzt, der wiederholt mit 
Benzol digeriert wird. Die Benzolausziige wer- 
den nach dem Trocknen mit Kaliumcarbonat 
vom Benzol befreit und der Riickstand im 
Vakuum destiUiert. Die neue Base siedet imter 
28 mm Druck bei 103°. Sie bildet ein basisch 
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*} Von dem Patentsueher ist als der Erfinder angegeben worden: 
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riechendes, farbloses 01 imd gibt em festes, 
jedoch. auBerst hygroskopisches Hydrochlond. 

4^ 80 g 3-Chlor-2-oxypropylplitbaliinid iind 
60 g Pipeiidin in 200 ccm Alkohol werden wie 
im Bdspid i timgesetzt. Die Auf arbeitung er- 
folgt ebenfalls vde dort angegeben. Man erhalt 
bei der Vakuumdestillation ein basisch riedien- 
des 01, das tinter 29 mm Drack bei 148 bis 150° 
siedet. Bei langerem Stehen erstairt es zu einer 
farblosen Kristallmasse. Durch Ansaurai der 
atherischeii L6snng der Base: 

NHg • CHa • CH(OH) • CHg • NC5H10 

mit alkoholischer Salzsaure erhalt man das 
farblose Dihydroddorid als zabie Mbssq, die 
albnahlich f est wird tind nach UmkiistaJIisieren 
ans absolntem .Alkobol bei 181'' sdunilzt. Es 
ist in Wasser auBerst leicht loslich. 

5. 80 g 3-Chlor-2-oxypropylplithalimid wer- 
den mit 71 g MonomethylaniUn wie vorlier 
nmgesetzt. Nach Abspaltung des Phthaloyl- 
restes, Abfiltrieren der Phthalsanre nnd Ein- 
mgen des Filtrates wird mit konzentrierter Na- 
tronlauge neutraJisiert, mit gesattigter Kaliiun- 
carbonatlosung versetzt nnd die Base mit 
Chlorof Qim ansgeschilttelt. Ber Riickstand der 
Chlorof ormlSsung wird im Vakuum' ffaktioniert. 
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Man erhalt die Base als schwach gelbstichiges 
01, das unter 30 mm Druck zwischen 205 und 30 
210** ubergeht Tind zu einer farblosen Masse er- 
starrt Das 3-Phenylmethylamiao-2-oxypropyl- 
amin,' NH^ • CH^ • CH(OH) • CH2 • NCCHs) • CeHg, 
ist leicht losHch in CUoroform, etwas wemger 
in Benzol mid schwer in kaltem Ather. Ans 
Ather nmkristaJhsiert, schmilzt es bei 710 . 
Es bildet ein in Wasser sehr leicht losliches, 
farbloses Hydrochlorid, das nach UmkristalH- 
sieren ans absolutem Alkohol bei 201 nnter Aai- 
schatimen schmilzt. 

Patentanspruch : 

Verfahren znr Darstellung von i-Anuno- 
3^aI!Q^lamino-2-propanolen der allgememen 45 

Formel 

HgN • CH2 • CH(OH) • CHa • N <, 
worin N tertiaxen Charakter hat, dadurch 
gekennzeichnet, daB man entweder 3-Halo- 50 
gen-2-oxypropylphfhalimid auf sekundaxe 
Basen einwirken laBt nnd den Phtbalsanre- 
rest abspaitet oder nach vorlieriger Ab- 
spaltung des Phthalsanrerestes das 3-Halo- 
gen-2-oxypropylamin mit sekundaren Basen 55 
ztir Umset^raig" bringt. 
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